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@ Verf ahren zur Durchfilhrung von chomlschen Reaktionen und gleichzeitlger destfllattver Zertegung elnes 
Produktgemlsches In mehrere Fraktlonen mlttels elner Destfllationskolonne. 

@ Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen ReakHo- 
nen und gleichzeitlger destlllativer Zerlegung eines Pro- 
duktgemlsches in mehrere Fraktlonen mittels elner Destiila- 
tionskolonne, die in Teilbereichen dutch in Langsrichtung 

wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quervermischung i-*-* ' A 

von Flussigkeits- und/oder Brudenstrdmen ganz oder teil- 
weise verhindern. in einen Reaktionsteil und einen Destilla- 
tionsteil unterteilt 1st wobei dem Reaktionsteil ein oder 
mehrere Reaktanden und gegebenenfalls ein Katalysator 
zugefGhrt warden und aus dem Destillatlonsteil gleichzeitig 

eine oder mehrere Mltteislederfraktionen, die aus Reaktan- B 

den und/oder Reaktionsprodukten bestehen k6nnen, und 
die von Verunreinigungen durch Kopf- und Sumpffraktionen 
frei oder weitgehend frei sind, dampffdrmig Oder flOssig 
abgezogen werden. A 
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Verfahren zur Durchfiihrung von. chemischen Reaktionen und gleichzei tiger 
destillatlver Zerlegung eines Produktgemisches In mehrere Fraktlonen 
mittels elner Des tlllationskolonne - ; - *' • " ; ' : ' ' ' : . ' ; 

OS Die Erf indung be tr if ft ein Verfahren zur Dur ch f Qhrung von chemf scheri Reakr- 
tlonen und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produktgemisches 
in mehrere Fraktlonen mittels elner Des tlllationskolonne, die in Teilbe- 
relchen durch in LMngsrichtung wirksame Trenneinr ichtungen f die elne Quer- 
vermi6chung von Fliis s igke its- und/oder BrUdenstrSmen ganz oder teilwelse 

10 verh ind ern, in einen Re akt ions t e 11 und ..einen Destinations tell unterteilt 
1st. 

Die Durchfiihrung von chemischen Reaktionen in Destillationskolonnen, wo— 
bei chemische Reaktionen und dest illative Stoff trennung sich uberlagern 

15 und im glelchen Raum nebeneinander ablauf en, 1st elne selt langem prakti- 
zierte VerfahrensfOhrung. HSufig bietet dlese Verfahrensfuhrung Vorteile 
hinsichtlich Energiebedarf und Investitionskosten im Verglelch zu Verf ah- 
rensfahrungen, bei denen die Re akt ion und die destillative Stoff trennung 
in getrennten Verfahrensschritten, nMmlich Re akt ion in elnem Re akt or und 

20 anschlieflende destillative Stoff trennung in einer Des tlllationskolonne, 
stattf inden. Beispiele fur chemische Reaktionen, die vorteilhaft in De- 
stillationskolonnen durchgefiihrt werden, sind Veresterungen, tfeesterungen 
und Verseif ungen sowie Acetallslerungen und Acetalspaltungsreaktlonen. 
Be senders geeignet sind Dest ilia tionskolonnen fur Gleichgewichtsreaktio- 

25 nen, bei denen all e Reaktanden Shnliche Siedepunkte aufweisen, die Reak- 
tlonsprodukte dagegen wesentlich hSher und/oder niedriger sieden. Jedoch 
auch bei Reaktionen, bei denen dieses optimale Siedeverhalten nicht gege- 
ben 1st, kdnnen Destillationskolonnen slnnvoll eingesetzt werden, da sle 
die Verwirklichung des gunstigen Gegenstroms der Reaktanden ermoglichen. 

30 Dadurch ergeben sich hOhere UmsStze als fur die dlrekte Vermlschung ohne 
Gegenstrom. 



So kann beispielswelse bei einer Reaktion A+B (Reaktanden) OH) 

(Reaktlonsprodukte) , der Siedef olge A, C, B, D r nach ansteigenden Siede- 
35 temperaturen geordnet — und elnem nicht im stSchiometrischen Verhaitnls 
sonde rn im tfberschuB zugef ahrenen Reaktand A, aus der Destillationsko- 
lonne als Kopfprodukt das Gemlsch aus A und C und als Sump fprodukt D abge- 
zogen werden. Zur destlllatlven Zerlegung des Kopf produktes A und C 1st 
elne weitere, nachgeschaltete Des tlllationskolonne notwendig. Entspre- 
40 chendes gilt, wenn ein Reaktand die sc hwe r s t s led end e Komponente 1st • Auch 
hlerbei 1st bei gleicher Siedef olge wie oben elne zusatzliche Destilla- 
tionskolonne erforderlich, urn den nicht umgesetzten Reaktanden B sowie 
das Reaktionsprodukt D in reiner Form zu gewinnen. Destillationskolonnen 
werden selbst in solchen Fallen eingesetzt, wo die Reaktlonsprodukte 
Go/HB 
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weder Leichtestsieder noch Schwers t sieder sind. Bel einer Reaktion 
A*B CH>, der Siedefolge A, C, D, B bedeutet dies, dafl hier zwel zu- 

sStzliche Destinations kolonnen zur Reinlgung der Reaktionsprodukte C mid 
D gebraucht werden. Trotzdem ergeben sich auch hier oft Vorteile gegen- 
05 uber der Reakt ion in einem se para ten Reaktor , da die Destillationskolonne 
die Ausnutzung des Gegens tromprinzips ersBglicht und unter gBnstigeren 
Ronzentrationsverhaltnissen arbeitet. 

Dieses wichtige Prinxip der Ausnutzung des Gegens trams wird jedoch in 
lO die sen Fallen durch die tJberlagerung von Reaktion und de 8 1 illative r Trenn- 
aufgabe teilweise nachteilig beeinflufit; so fuhrt bei spiel sweise ia ztr- 
letztgenannten Fall eine Steigerung der Heizleistung nicht in jedea Fall 
zu einer Verbesserung des Ifesatzes, denn infolge des hoheren Rucklaufver- 
haltnisses erfolgt eine st&rkere VerdOnnung der Reaktanden und des Kata- 
15 lysators in der Reakt ions zone . 

Diese in der Fachliteratur blslang nicbt beachteten Ef fekte fttbxen bei- 
spielsweise in dea Fall der Reaktion A*-B C+D, der Siedefolge A, C, B, 
D und einea im tJberscbufi gefabrenen Reakt and A, dazu, dafi ein bestiramtes 

20 Brgebnis der Destillationskolonne binsicbtlicb Oasatz und Entnabsekonzen- 
tration nicht nur bei einer f est vorgegebenen Heizleistung sondern auch 
bei einer wesentlich hSberen Heizleistung erhalten wird. Es sind zwei ver- 
schiedene Betriebszustande mdglich. Der Grund fur dieses hochst liber- 
raschende Verhalten liegt, wie Simulationsrechnungen ergaben, darin, dafi 

25 sich im einen Fall ait der niedrigeren Heizleistung der Gegenstrom noch 
gut auswirken kana, wahrend er im anderen Fall durch zu ho he RSckvermi— 
aching abgeschwacht wird. Es ist ein mehrfach hdherer Energieaufwand er- 
forderlich, um die sen Fehler durch destillatlves Anreichern eines Reaktan- 
den wieder zu kompensieren. Hier gehen die Vorteile der Destinations- 

30 kolonne weitgebend verloren. Aus dea Geschilderten ist zu entnetraen, dafi 
die unei ngeschrflnkte gbe rlagerung von Reaktion und Destination nicht in 
jedem Fall sinnvoll ist. 

Anfgabe der vorliegenden Erf indung ist es, durch eine einf ache Mafiaahae, 
35 die variabel den verschiedensten Fallen von Destillationskolo rmen ange- 
pafit werden kaun, zu erreichen, dafi die fur die Stoff treunung benotigte 
Des til lat ions energie den Gegenstrom der Reaktanden nicht unnd t Igerwe ise 
Gber das gunstige Mafi hinaus beeinflufit. Zusatzlich soil der Kachteil 
vermieden werden, der dadurch entsteht, dafi bei ungunstigem Siedeverhal- 
40 ten von Reaktanden und Re ak t ionspr odukt en zusatzliche Trennkolonnen zur 
Belnigung der Produktstrdme erf order lich werden. 
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Diese Aufgabe wlrd erf indungsgemSB ia Uberraschend eiafacher Wetse da- 
durch gelBst, dafi dm Reaktionsteil ein oder mehrere Reaktanden und gege- 
benenfalls ein Katalysator zugefuhrt werden und aus dem Destillationsteil 
gleichzeitig eine oder mehrere Mittelsiederfraktionen, die aus Reaktanden 
05 und/oder Reaktionsprodukt en bestehen kSnnen, und die von Veirunreinigungen 
durch Kopf *• und Sumpf fraktionen f rei oder weitgehend frei sind, dampf f6r- 
ml g oder flUsslg abgezogen werden. 

Wie in der Patentanmeldung 33 02 525.8 far den Fall einer einf aphen De- 
10 stillation beschrieben, enthait die Destillationskolonne in Teilbereichen 
in LSngsrichtung wirksame Trennvorrichtungen zur Verhinderung einer Quer- 
vermischung von Fliissigkeits- und/oder BrGdenstrQmen. 

Ein AusfBhrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt 
15 und wird im folgenden nSher beschrieben. 

Es zeigen: 

Figur 1 ein schema tisches Verf ahrensflieBbild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B »D, Siedefolge A, C, B, D und einem 

2o nicht 1m stechiometrischen VerluLLtnis sondert^ im (Jberschufl zuge- 

f ahrenen Reaktanden A zur destillativen Trennung der Produkt- 
strome A, C und D, 

Figur 2 ein schematisches Verf ahrensfliefibild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B OH), Siedefolge A, C» D, B zur destilr 

25 lativen Trennung der Produktstr5me A, B, C und D» 

Gemafi Figur I wird eine Kolonne 1 durch eine in LSngsrichtung wirksame 
Trenneinrichtung 2 unterhalb und oberhalb der Zulauf stellen fur die Reak- 
tanden A und B in einen Reaktionsteil 3 und einen Destillationsteil 4 
30 unterteilt. Entsprechend der Siedefolge wird der leichtestsiedende Reak- 
tand A am Kopf und das schwerstsiedende Reaktionsprodukt D am Sumpf der 
Kolonne entnommen. Da im Destillationsteil 4 die Reaktion unterdrQckt 
ist, ist es mcJglich, dort das mittelsiedende Reaktionsprodukt C in reiner 
oder weitgehend reiner Form abzuziehen. 

Wie Figur 2 zeigt, ist es bei der gleichen Anordnuxig auch mSgiich, bei 
dem besonders ungiinstigen Fall, wenn beide Reaktionsprodukte weder die 
leichtestsiedende noch die schwerstsiedende Fraktion sind und nach her- 
kBmmlicher Verfahreusweise zwei zusStzliche Destillationskolonnen ben5- 
40 tigt werden, mit einer Destillationskolonne die gestellte Aufgabe - a2nr- 
lich die Reaktionsprodukte C und D in reiner Form zu gewinnen - zu issen; 
wobei durch eine entsprechende Aufteilung der FlUssigkeits- und Dampf-. 
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strdme auf Reaktions- und Destinations tell der Gegenstroa optimal zur 
Wirkung kommt and der Gesamtanfwand verringert werden kann. 

Durch diese Langsunterteilung wird die W5glichkeit ge schaf fen, einen sepa- 

05 raten Rolonnenteil zu erhalten, In den man die R e aktlon unter den fUr sle 
optimal en Bedingungen hlns icht llch Helzlelstung, R flckv ens! s c h ung und Kata— 
lysatorkonzent ration ablaufen las sen kann. Der raeist nichtf lOchtige oder 
schwer fluent ig e Katalysator (z.B. MlneralsSnre fGr Veres terungen , Versei— 
f uagen, Acetalbildungen und -spaltungen oder Umacetalisierungen oder Alko- 

lO ho late fur Umeste range n) oder auch leichtfluchtigen Katalysator (bei- 

spielsweise Chlorwasserstof t 9 Aazelsenadure) lfifit sich entsprech en d seines 
Sledeverhalten durch die ftahl seiner Zugabes telle gezielt in diesen De— 
stillationskolonnenteil - Reaktionsteil - einbringen. Wegen der geringe- 
ren Verdfinnung des Ka talysa tors In dem Reakt ions tell ergeben sich im all-* 

15 gemelnen Elnsparungen hlnsichtlich der benStigten Ka talysa to rmengen oder 
es werden einfachere Rolonneneinbauten mfiglich, die weniger Verwell zei t 
far die Flussigkeit einstellen, z.B. F011k6rperkolonnen ans telle von teu- 
reren Glocken— oder Ventilbodenkolonnen. Dies hietet auch Vorteile, wenn 
die Verweilzeit wegen der Tempera turempfindlichkeit der Produkte To5g— 

20 lichst kleln sein soil* In dem da Reakt ions tell gegeottberliegenden De- 
stillationstell kann die chemische Reaktlon verhindert werden, Indem der 
Katalysator ans diesen Bereich ferngehalten wird, was sich entweder in— 
folge seiner Hichtf luchtigkeit oder Leichtf luchtigkeit von selbst erglbt 
oder aber durch besondere Mafinabmen wie beispielswelse gezlelte ZerstS- 

25 rung einer katalyslerenden saure durch Zudosierung einer Lauge lm De stil- 
lationstell erzlelbar 1st und so nur destillative Stoff trennungen ablau- 
fen. Bapfindliche Stoff e, die durch den Katalysator leicht geschSdigt 
werden, kdnnen aus dlesera Tell schonend abgetrennt werden. Die Reakt ions- 
zone kann gegebenenfalls berelts im Reakt ions tell gezielt eingegrenzt 

30 werden, indem man bei spiel awe is e die Reakt ions zone nur auf den Bereich 
zwischen den Zulauf stellen der Reaktanden beschrSnkt. 

Zur technischen Ausges tal tung der in LSngsrichtung wirksamen Trenneinrich— 
tungen kosaaen, wie in der Paten tanmel dung 33 02 525.8 geschildert, seh- 
35 rere MBglichkeiten in Betracht. Die einf achate M3glichkeit stellen ebene 
durchgehende Trennbleche dar. Gegebenenfalls kSnnen jedoch 2 konzen— 
trische oder nebeneinander angeordnete Des tillat ions kolonnen benutzt 

warden. 

40 Die cheaische Reaktlon kann auch in einer Destillationskolonne s tat t fin- 
den, bei der zur Erhdhung der Verweilzeit separate VerweilzeitbehSlter 
aufierhalb der Destillationskolonne angeordnet werden, in dene a die Reak- 
tlon gegebenenfalls durch lonentauscher katalyslert wird. 
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Einen besonders wertvollen Vortell bietet die tangsunterteilung der De- 
stillatlonskolonne gemSB der vorliegenden Erf indung hitislchtlich der Rein- 
he it der entnommenen Produkte. 
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Patentanggrgche 

1. Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktionen und gleichzel ti- 
ger destillativer Zerlegung elnes Produktgemisches in mehrere Fraktio- 

05 nen mitt els einer Des tilla tionskolotme t die in Teilbereichen durch in 

LSngs richtung wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quervermiscnung 
von Flussigkeits- und/oder BrudenstrSaen ganz oder teilweise verbin- 
dern, in einen Reaktionsteil and einen De s t illations teil unterteilt 
± a t 3 dadurch gekeimggiclmet» dafi dem Reaktionsteil (3) ein oder meh- 

10 rere Beaktanden und gegebenenf alls ein Katalysator zugefuhrt werden 

und aus dem Destillationsteil (4) gleichzeitig eine oder aehrere 
Hittels iederfraktionen, die aus Beaktanden und/oder Reaktionsproduk- 
ten bestehen kSnnen, und die von Verunreinigungen durch Kopf- und 
Sumpffraktionen frei oder weltgehend frei sind, dampf fSrnlg oder 

15 flQssig abgezogen werden. 

2. Vorrlcbtung zur Durchfuhrung des Verfabrens gemSB Anspruch 1, dadurch 
gekennzelchnet, dafi Reaktionsteil (3) und Destillationsteil (4) ge- 
meinsaa in einer Destillationskolonne angeordnet und durch in LSngs- 

20 ricbtung wirksane Trenneinrichtungen (2) voneinander getrennt sind. 

3 # Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfabrens gemSB Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB Reaktionsteil (3) und Destillationsteil (4) teil- 
weise oder fiber ibre Gesamtlange als zwei voneinander getrennte De- 
25 stillationskolonnen ausgefuhrt sind. 

iichn. 
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